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DE19801231 C NOVELTY - Production of fluid concentrates of pearlescent and opacifying agents comprises: (a) producing an aqueous wax prenux in 
a first reactor at 60-100 deg. C; and (b) spraying this into a second reactor filled with water or aqueous surfactant solution at 10-30 deg. C. 
USE - The concentrates are useful in the production of surfactants, especially shampoos and washing-up liquids. 

ADVANTAGE - The concentrates give either a brilliant pearly luster or an intensive white opacity, depending on the shape and size of the wax crystals, 
which depends on the cooling rate. The slow cooling normally needed to produce fine crystals is costly in energy and time. The present method 
requires less energy and time, whilst the crystal shape and size are easily controlled by the process parameters. (Dwg.0/0) 
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® Verfahren zur Herstellung von flie&fahigen Perlglanz- und Trubungsmittelkonzentraten 

@ Vorgeschlagen wird ein Verfahren zur Herstellung von 
fliefcfahigen Perlglanz- und Trubungsmittelkonzentraten, 
bei dem man in einem ersten Reaktor bei 60 bis 100°C ei- 
nen wafcrigen Wachskorperp remix herstellt und diesen in 
einen zweiten, mit Wasser oder einer wafcrigen Tensidlo- 
sung einer Temperatur von 10 bis 30°C gefullten Reaktor 
verspruht. 
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Beschreibung 
Gebiet dcr Erfindung 

5 Die Erfindung betrifft ein Verfahren zur Herstellung von flieBfahigen Perlglanz- und Trtibungsmittelkonzentraten, bei 
dem man einen waBrigen Wachskdrperpremix verspruht 

Stand dcr Tcchnik 

10 Der weich schinunernde Glanz von Perlen hat auf den Menschen schon seit Jahrtausenden eine besondere Faszination 
ausgcubt. Es ist daher kein Wundcr, daB die Hcrstellcr von kosmetischen Zubercitungcn vcrsuchen, ihrcn Produktcn ein 
attraktives, wertvolles und gehaltvolles Erscheinungsbild zu verleihen. Der erste seit dem Mittelalter in der Kosmetik 
eingesetzte Perlglanz war eine perlglanzende Paste aus natiirlichen Fischschuppen. Zu Anfang dieses Jahrhunderts ent- 
deckte man, daB Wismutoxidchloride ebenfalls in der Lage sind, Perlglanz zu erzeugen. Fiir die moderne Kosmetik sind 

is hingegen Perlglanzwaehse, insbesondere vom Typ der Glycolmono- und -difettsaureester von Bedeutung, die Uberwie- 
gcnd zur Erzcugung von Perlglanz in Haarshampoos und Duschgelcn eingesetzt werden. Eine Ubersicht zu modemen, 
perlglanzenden Formulierungen findet sich von A. Ansmann und R. Kawa in Parf, Kosm. 75, 578 (1994). Neben perl- 
glanzenden Formulierungen werden im Markt haufig auch Formulierungen gefunden, die eine intensive Weifitriibung 
aufweisen. Zu ihrer Herstellung werden Trubungsmittel eingesetzt, bei denen es sich ebenfalls urn Dispersionen von 

20 Wachskorpern handelt. 

Der Stand der Tcchnik kennt eine Viclzahl von Formulierungen, die oberflachenaktiven Mitteln den gewunschten 
Perlglanz bzw. WeiBtriibung verleihen. So sind beispielsweise aus den beiden Deutschen Patentanmeldungen 
DE 38 43 572 Al und DE 41 03 551 A 1 (Henkel) Perlglanzkonzentrate in Form flieBfahiger wafiriger Dispersionen be- 
kannt, die 15 bis 40Gcw.-% perlglanzcnder Komponentcn, 5 bis 55 Gew.-% Emulgatoren und 0,1 bis 5 bzw. 15 bis 

25 40 Gew.-% Polyole enthalten. Bei den Perlglanzwachsen handelt es sich um acylierte Polyalkylenglycole, Monoalkano- 
lam ide, lineare, gesattigte Fettsauren oder Ketosulfone. In den beiden Europaischen Paten tschrif ten EP 01 81773 Bl und 
EP 0285389 Bl (Procter & Gamble) werden Shampoozusammensetzungen vorgeschlagen, die Tenside, nicht-fluchtige 
Silicone und Perlglanzwaehse enthalten. Gegenstand der Europaischen Patentamneldung EP 0205922 A2 (Henkel) sind 
flieBfahige Perlglanzkonzentrate, die 5 bis 15 Gcw.-% acylierte Polyglycole, 1 bis 6 Gcw.-% Fettsauremonocthanola- 

30 inide und 1 bis 5 Gew.-% nichtionische Emulgatoren enthalten. Gemaii der Lehre der Europaischen Patentschrift 
EP 0569843 Bl (Hoechst) lassen sich nichtionische, flieBfahige Perlglanzdispersionen auch erhalten, indem man Mi- 
schungen von 5 bis 30 Gew.-% acylierten Polyglycolen und 0,1 bis 20Gew.-% ausgewahlten nichtionischen Tensiden 
herstellt. Aus der Europaischen Patentanmeldung EP 0581193 A2 (Hoechst) sind ferner flieBfahige, konservierungsiiiit- 
telfreie Perlglanzdispersionen bckannt, die acylierte Polyglycolethcr, Betaine, Aniontensidc und Glycerin enthalten. 

35 SchlieBlich wird in der Europaischen Patentanmeldung EP 0684302 Al (Th. Goldschmidt) die Verwendung von Poly- 
glycerinestem als Kristallisationshilfsmittel fur die Herstellung von Perlglanzkonzentraten vorgeschlagen. Irtibungsmit- 
tel mit einem Gehalt an Alkyloligoglucosiden und Monoglyceriden sind aus der Deutschen Patentschrift 
DE 195 11 572 CI (Henkel) bekannt. 

Zur Herstellung der perlglanzenden oder weiBgetriibten Endformulicrungen werden Ublicherweise konzentrierte 

40 Wachskorperdispersionen eingesetzt, welche man gewinnt, indem man eine waflrige Dispergatorlosung iiber den 
Schmelzpunkt des Wachskorpers erwarmt, diesen einruhrt und die Zubereitung dann definiert abkilhlen laBt. Im Verlauf 
des Abkuhlcns bilden die Wachskorper Kristallc, an denen sich das Licht bricht. Die Brillanz des Perlglanz bzw. dcr 
Weifitriibung wird dabei mafigeblich durch Form und GroBe der Kristalle bestiimnt, welche ihrerseits im wesenUichen 
durch die AbkUhlgeschwindigkeit beeinfluBr. werden konnen. Dabei gilt: Je kleiner die Kristalle um so langer der Ab- 

45 kiihlvorgang, Insbesondere dann, wenn besonders feine Kristalle erhalten werden sollen, ist die iibliche Herstellung von 
konzentrierten Wachskorperdispersionen energie- und zeitaufwendig, was sich direkt auf die Herstellkosten auswirkl. 

Demzufolgc besteht Intcressc an einem Verfahren, welches die Herstellung von flieBfahigen, lagcrstabilen Perlglanz- 
bzw. Trubungsmittelkonzentraten gestattet und dabei mit einem verminderten technischen Aufwand, einer geringeren 
Energiemenge und einem reduzierten Zeitbedarf auskommt. Gleichzeitig sollten Teilchenform und Teilchendurchmesser 

50 durch die ProzeBparameter leicht beeinfluBbar sein. Die Aufgabe der Erfindiuig hat darin bestanden, ein solches Verfah- 
ren zur Verf Ugung zu stellen. 

Beschreibung der Erfindung 

55 Gegenstand der Erfindung ist ein Verfahren zur Herstellung von flieBfahigen Perlglanz- und Trubungsmittelkonzentra- 
ten, bei dem man in einem ersten Reaktor bei 60 bis 100°C einen waBrigen Wachskorperpremix herstellt und diesen in ei- 
nen zweitcn, mit Wasser oder einer waBrigen Tensidlosung cincr Temperatur von 10 bis 30°C gefiillten Reaktor ver- 
spriiht. 

Gegenuber den bekannten Verfahren zur Herstellung von Perlglanz- oder Trubungsmittelkonzentraten zeichnet sich 
60 die Erfindung durch einen verminderten Zcit- und Encrgiebcdarf aus, zudem laBt sich ubcr die ProzeBparameter (Homo- 
genisierzeit, Diiseneinstellung, Temperatur) die mittlere KristallgroBe im Bereich von 0,5 bis 50 urn exakt einstellen. In 
Abhangigkeit der ausgewahlten Wachskorper bzw. WachskSrpermischungen werden flieBfahige Perlglanz- oder Tru- 
bungsmittelkonzentrate erhalten, die sich durch eine ausgezeichnete Lagerstabilitat auszeichnen. 

65 Wachskorper 

Als Wachskorper kommen beispielsweise in Frage: Alkylenglycolester, Fettsaurealkanolamide; Partialglyceride; 
Ester von mehrwertigen, gegebenenfalls hydroxysubstituierte Carbonsauren mit Fettalkoholen mit 6 bis 22 Kohlenstoff- 
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i-Octadecenepoxid, i-Eicosenepoxid und/oder i-Docosenepoxid mit Laurylalkohol, Kokosfettalkohol, Myristylal- 
kohol, Cetylalkohol, Cetearylalkohol, Stearylalkohol, Isostearylalkohol, Oleylalkohol, Elaidylalkohol, Peiroseli- 
nylalkohol, Tinolylalkohol, Linolenylalkohol, Behcnylalkohol und/odcr Erucylalkohol. Vorzugsweise werden 
Ringdffhungsprodukte von Hexa- und/oder Octadecenepoxiden mit Fettalkoholen mit 16 bis 18 Kohlenstoffatomen 
eingesetzt. Werden anstelle der Fettalkohole Polyole ftir die Ringfiffhung eingesetzt, so handelt es sich beispiels- 5 
weise urn folgende Stoffe: Glycerin; Alkylenglycole, wie bei spiels weise Ethylenglycol, Diethylenglycol, Propylen- 
glycol, Butylenglycol, Hexylenglycol sowie Polyethylenglycole mit einem durchschnitllichen Molekulargewicht 
von 1 00 bis 1 .000 Dalton; technische Oligoglyccringemischc mit einem Eigenkondensationsgrad von 1 ,5 bis 10 wie 
etwa technische Diglyceringernische mit einem Diglyceringehalt von 40 bis 50 Gew.-%; Methyolverbindungen, 
wie insbesondere lYimethylolethan, TYimethylolpropan, Trimethylolbutan, Pentaerythrit und Dipentaerythrit; Nie- 10 
drigalkylglucoside, insbesondere solche mit 1 bis 8 Kohlcnstoffcn im Alkylrest, wie beispiels weise Methyl- und 
Butylglueosid; Zuckeralkohole mil 5 bis 12 Kohlenstoffatomen, wie beispiels weise Sorbit oder Mannit, Zucker mit 
5 bis 1 2 Kohlenstoffatomen, wie beispielsweise Glucose oder vSaccharose; Aminozucker, wie beispielsweise Gluca- 
min. 



Emulgatoren 

Die Wachskorper konnen direkt mit Wasser zu einem Premix verarbeitet werden. In einer bevorzugten Ausfuhrungs- 
form der Erlindung werden jedoch anionische, nichtionische, kationische, ampholere und/oder zwitterionische Emulga- 20 
toren mitverwendet, wobei die Emulgatormenge iiblicherweise im Bereicb von 0,5 bis 30, vorzugsweise 1 bis 20 und ins- 
besondere 5 bis 10 Gew.-% - bezogen auf den Premix - liegt. 

TVpische Beispiele ftir anionische Emulgatoren sind Alkylethersulfate und/oder Monoglycerid(ether)-sulfate. Als 
nichtionische Emulgatoren kommcn in Frage: 

25 

(bl) Anlagerungsprodukte von 2 bis 30 Mol Ethylenoxid und/oder 0 bis 5 Mol Propylenoxid an lineare Fettalkohole 
mit 8 bis 22 C-Atomen, an Fettsauren mit 12 bis 22 C-Atomen und an Alkylphenoie mit 8 bis 15 C-Atomen in der 
Alkylgruppe; 

(b2) C^ig-Fettsauremono- und -diester von Anlagcrungsprodukten von 1 bis 30 Mol Ethylenoxid an Glycerin; 

(b3) Glycerinmono- und -diester und Sorbitanmono- und -diester von gesattigten und ungesattigten Fettsauren mit 6 30 

bis 22 Kohlenstoffatomen und deren Efhylenoxidanlagemngsprodukte; 

(b4) Alkylmono- und -oligoglycoside mit 8 bis 22 Kohlenstoffatomen im Alkylrest und deren ethoxylierte Analoga; 

(b5) Anlagerungsprodukte von 15 bis 60 Mol Ethylenoxid an Ricinusol und/oder geharteles Ricinusttl; 

(b6) Polyol- und insbesondere Polyglycerinester, wie z. B. Polyglycerinpolyricinoleat, Polyglycerinpoly-12-hydro- 

xystearat oder Polyglycerindimerat Ebenfalls geeignet sind Gemische von Vferbindungen aus mehreren dieser Sub- 35 

stanzklassen; 

(b7) Anlagerungsprodukte von 2 bis 15 Mol Ethylenoxid an Ricinusol und/oder gehartetes Ricinusol; 

(b8) Partialester auf Basis linearer, verzweig ter, ungesatligter bzw. gesattigter C^-FeUsauren, Ricinolsaure sowie 

12-Hydroxystearinsaure und Glycerin, Polyglycerin, Pentaerythrit, Dipentaerythrit^ Zuckeralkohole (z. B. Sorbit), 

Alkylglucoside (z. B. Methylglucosid, Butylglueosid, Laurylglucosid) sowie Poiyglucoside (z. B, Cellulose); 40 

(b9) Mono-, Di- und THalkylphosphate sowie Mono-, Di- und/oder Tri-PEG-alkylphosphate; 

(blO) Wollwachsalkoholc und deren Ethylcnoxidanlagerungsproduktc; 

(bll) Polysiloxan-Polyalkyl-Polyeiher-Copolyuiere bzw. entsprechende Derivate; 

(bl2) Mischester aus Pentaerythrit, Fettsauren, Citronensaure und Fettalkohol gemaB DE-PS 11 65 574 und/oder 
Mischester von Fettsauren mit 6 bis 22 Kohlenstoffatomen, Methylglucose und Polyolen, vorzugsweise Glycerin 45 
sowie 

(bl3) Polyalkylenglycolc. 

Die Anlagerungsprodukte von Ethylenoxid und/oder von Propylenoxid an Fettalkohole, Fettsauren, Alkylphenoie, 
Glycerinmono- und -diester sowie Sorbitanmono- und -diester von Fettsauren oder an Ricinusol stellen bekannte, im 50 
Handel erhaltliche Produkte dar, Es handelt sich dabei um Homologengemische, deren mitllerer Alkoxylierungsgrad 
dem Verhaltnis der Stoftmengcn von Ethylenoxid und/odcr Propylenoxid und Substrat, mit. dencn die Anlagcrungsreak- 
tion durchgefuhrt wird, entspricht Ci2yi8-Fettsauremono- und -diester von Anlagerungsprodukten von Ethylenoxid an 
Glycerin sind aus DE PS 20 24 051 als Riickfettungsmittel ftir kosmedsche Zubereitungen bekannt. 

C8/18- Alkylmono- und -oligoglycoside, ihre Herstellung und ihre Verwendung sind aus dem Stand der Technik be- 55 
kannt. Ihre Herstellung erfolgt insbesondere durch Umsetzung von Glucose oder Oligosacchariden mit primaren Alko- 
hoten mit. 8 bis 18 C-Atomen. Bezuglich des Glycosidrcstes gilt^ daB sowohl Monoglycosidc, bei denen ein cyclischer 
Zuckerrest glycosidisch an den Fettalkohol gebunden ist, als auch oligomere Glycoside mit einem Oligomerisationsgrad 
bis vorzugsweise etwa 8 geeignet sind. Der Oligomerisierungsgrad ist dabei ein statisuscher Mittelwert, dem eine ftir sol- 
che technischen Produkte ublichc Homologcnverteilung zugrunde liegt. 60 

Weiterhin konnen als Emulgatoren zwitterionische lenside verwendet werden. Als zwitterionische Tenside werden 
solche oberflachenaktiven Verbindungen bezeichnet, die im Molektil mindestens eine quart are Ammoniumgruppe und 
mindestens eine Carboxylat- und eine Sulfonatgruppe tragen. Besonders geeignete zwitterionische Tfenside sind die so- 
genannten Betaine wie dieN-Alkyl-NJ^-dimethylammoniumglycinate, beispielsweise das Kokosalkyldimethylanunoni- 
umglycinat, N-Acylamino-propyl-N,N-dimerhylammoniumglycinate, beispielsweise das Kokosacylaminopropyldime- 65 
thylammoniumglycinat, und 2-Alkyl-3-carboxylmemyl-3-hydroxyethylimidazoline mit jeweils 8 bis 18 C-Atomen in 
der Alkyl- oder Acylgruppe sowie das Kokosacylaminoethylhydroxyethylcarboxymethylglycinat Besonders bevorzugt 
ist das unter der CTFA-Bezeichnung Cocamidopropyl Betaine bekannte Fettsaureamid-Derivat. Ebenfalls geeignete 
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atomen; Fettstoffe, wie beispielsweise Fettalkohole, Fettketone, Fettaldehyde, Fettether und Fettcarbonale, die in 
Summe tnindestens 24 Kohlenstoffatome aufweisen; Alkandiole mil 10 bis 18 Kohlenstoffatomen, gegebenenfalls hy- 
droxyfunktionalisicrte Fetrsauren mit 18 bis 24 Kohlenstoffatomen, Ringoffnungsprodukte von Olefincpoxiden rait 12 
bis 22 Kohlenstoffatomen mit Fettalkoholen mit 12 bis 22 Kohlenstoffatomen und/oder Polyolen mit 2 bis 15 Kohlen- 
stoffatomen und 2 bis 10 Hydroxylgruppen sowie deren Mischungen. 5 

- Alkylenglycolester. Bei den Alkylenglyeolestern handelt es sich ublicherweise um Mono- und/oder Diester von 
Alkylcnglycolen, die dcr Formel (I) folgen, 

R 1 CO(OA) n OR 2 (D 10 

in der R ] CO fur einen linearen oder verzweigten, gesattiglen oder ungesatdgten Acylrest mit 6 bis 22 Kohlenstoff- 
atomen, R 2 fttr Wasserstoff oder R*CO und A fiir einen linearen oder verzweigten Alkylenrest mit 2 bis 4 Kohlen- 
stoffatomen und n fiir Zahlen von 1 bis 5 stent, lypische Beispiele sind Mono- und/oder Diester von Ethylenglycol, 
Propylenglycol, Dielhylenglycol, Dipropylengiycol, TViethylenglycol oder Tetraethylenglycol mil Fettsauren mil 6 15 
bis 22, vorzugsweise 12 bis 18 Kohlenstoffatomen als da sind: Capronsaure, Caprylsaure, 2-Ethylhcxansaurc, Ca- 
prinsaure, Laurinsaure, IsoUidecansaure, Myristinsaure, Palmitinsaure, Palmoleinsaure, Stearinsaure, Isostearin- 
saure, Olsaure, Elaidinsaure, Petroselinsaure, Linolsaure, Linolensaure, Elaeostearinsaure, Arachinsaure, Gadolein- 
saure, Behensaure und Erucasaure sowie deren technische Mischungen. Besonders bevorzugt ist der Einsatz von 
Ethylenglycolmono- und/oder -distearat. 20 

- Fettsaurealkanolamidc. Fcrtsaurcalkanolamide, die als Wachskorper in Fragc kommcn, folgen dcr Formel (II), 

R 3 CO-NR 4 -B-OH (11) 

in der R 3 CO fur einen linearen oder verzweigten, gesattigten oder ungesatdgten Acylrest mit 6 bis 22 KohlenstolF- 25 
atomen, R 4 fur Wasserstoff oder einen gegebenenfalls hydroxysubstituierten Alkylrest mit 1 bis 4 Kohlenstoff- 
atomen und B fiir eine lineare oder verzweigte Alkylengruppe mit 1 bis 4 Kohlenstoffatomen stent. lypische Bei- 
spiele sind Kondensadonsprodukte von Ethanolamin, Methylethanolamin, Diethanolamin, Propanolamin, Meihyl- 
propanolamin und Dipropanolamin sowie deren Mischungen mit Capronsaure, Caprylsaure, 2-Ethylhcxansaurc, 
Caprinsaure, Laurinsaure, IsoUidecansaure, Myristinsaure, Palmitinsaure, Palmoleinsaure, Stearinsaure, Isostearin- 
saure, Olsaure, Elaidinsaure, Petroselinsaure, Linolsaure, Linolensaure, Elaeostearinsaure, Arachinsaure, Gadolein- 
saure, Behensaure und Erucasaure sowie deren technische Mischungen. Besonders bevorzugt ist der Einsatz von 
S tearinsaureethanolainid. 

- Parti alglyceride. Parti algtyceride, die tiber Perlglanzcigenschaften vcrfugen, stellen Mono- und/oder Diester des 
Glycerins mit Fettsauren, namlich beispielsweise Capronsaure, Caprylsaure, 2-Ethylhexansaure, Caprinsaure, Lau- 35 
rinsaure, Isotridecansaure, Myristinsaure, Palmitinsaure, Palmoleinsaure, Stearinsaure, Isostearinsaure, Olsaure, 
Elaidinsaure, Petroselinsaure, Linolsaure, Linolensaure, Elaeostearinsaure, Arachinsaure, Gadoleinsaure, Behen- 
saure und Erucasaure sowie deren technische Mischungen dar. Sie folgen der Formel (III), 

CH 2 0(CH2CH 2 0)x»COR5 40 
I 

CH.O(CH 2 CH 2 0)yR 6 011) 
I 

CH20(CH 2 CH 2 0)rR7 45 
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in der R 5 CO fur einen linearen oder verzweigten Acylrest mit 6 bis 22 Kohlenstoffatomen, R G und R 7 unabhangig 
voneinander fur Wasserstoff oder R 5 CO, x, y und z in Summe fiir 0 oder fur Zahlen von 1 bis 30 und X fUr ein Al- 
kali- oder Erdalkalimetall mit der MaBgabe stent, daB mindestens einer der beiden Reste R 6 und R 7 Wasserstoff dar- 50 
stellt. lypische Beispiele sind Laurinsauremonoglycerid, Laurinsaurediglycerid, Kokosfettsauremonoglycerid, Ko- 
kosfcttsauretriglycerid, Palmitinsauremonoglycerid, Palmitinsauretriglycerid, Stearinsaurcmonoglycerid, Stearin- 
saurediglycerid, Isostearinsauremonoglycerid, Isostearinsaurediglycerid, Olsauremonoglycerid, Olsaurediglycerid, 
Talgfettsauremonoglycerid, Talgfettsaurediglycerid, Behensauremonoglycerid, Behensaurediglycerid, Erucasaure- 
monoglycerid, Erucasaurediglycerid sowie deren technische Gemische, die untergeordnet aus dem Herstellungs- 55 
prozefi noch geringe Mengen an Iriglycerid enthalten konnen. 

- Mehrwertigc Carbonsaurc- und Hydroxycarbonsaureester. Als Wachskorper kommen wciterhin Ester von mchr- 
wertigen, gegebenenfalls hydroxysubstituierten Carbonsauren mit Fettalkoholen mit 6 bis 22 Kohlenstoffatomen in 
Frage. Als Saurekomponente dieser Ester kommen beispielsweise Malonsaure, Maleinsaure, Fumarsaure, Adipin- 
saurc, Sebacinsaurc, Azelainsaurc, Dodecandisaure, Phthalsaure, Isophthalsaurc und insbesondere Bernsteinsaure 60 
sowie Apfelsaure, Citronensaure und insbesondere Weinsaure und deren Mischungen in Belrachl. Die Fettalkohole 
enthalten 6 bis 22, vorzugsweise 12 bis 1 8 und insbesondere 16 bis 1 8 Kohlenstoffatome in der Alky lkette. lypische 
Beispiele sind Capronalkohol, Caprylalkohol, 2-Ethylhexylalkohol, Caprinalkohol, Laurylalkohol, Isotridecylalko- 
hol, MyristylalkohoU Cetylalkohol, Pabnoleylalkohol, Stearylalkohol, Isostearylalkohol, Oleylalkohol, Elaidylal- 
kohol, Petrosclinylalkohol, Linolylalkohol, I jnolenylalkohol, Elacostearylalkohol, Arachylalkohol, Gadoleylalko- 65 
hoi, Behenyialkohol, Erucylalkohol und Brassidylalkohol sowie deren technische Mischungen. Die Ester konnen 
als Voll- oder Partialester vorliegen, vorzugsweise werden Mono- und Yor allem Diester der Carbon- bzw. Hydro- 
xycarbonsauren eingesetzt. Typische Beispiele sind Bemsteinsauremono- und -dilaurylester, Bernsteinsauremono- 
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und -dicetearlyester, Bemsteinsauremono- und -distearylester, Weinsauremono- und -dilaurylestcr, Weinsaure- 
mono- und -dikokosalkylester, Weinsauremono und -dicetearylesler, Cilxonensauremono-, -di- und -trilaurylesier, 
Citroncnsaurcmono-, -di- und -trikokosalkylcstcr sowie Citroncnsaurcmono-, -di- und -tricctearylcstcn 

- Fettalkohole. Als weitere Gruppe yon Wachskorpern konnen langkettige Fettalkohole eingesetzt werden, die der 
5 Formel (IV) folgen, 

R 8 OH (IV) 

in der R 8 fur einen linearen Alkylrest mit 24 bis 48, vorzugsweise 32 bis 36 Kohlenstoffatomen steht. Bei den ge- 
io nannten Stoffen handelt es sich in der Regel urn Oxidationsprodukte langkettiger Paraffine. 

- Fettketonc. Fcttketone, die als Wachskorper in Bctracht kommcn, folgen vorzugsweise der Formel (V), 

R 8 -CO-R 9 (V) 

15 in der R 8 und R 9 unabhangig voneinander fur Alkyl- und/oder Alkenylreste mit 1 bis 22 Kohlenstoffatomen stehen, 
mit der MaBgabe, daB sic in Summe mindesrens 24 und vorzugsweise 32 bis 48 Kohlenstoffatome aufweisen. Die 
Ketone konnen nach Verfahren des Stands der Technik hergestelit werden, beispielsweise durch Pyrolyse der ent- 
sprechenden Fettsaure-Magnesiumsalze. Die Ketone ktinnen symmetrisch oder unsymmetrisch aufgebaut sein, vor- 
zugsweise unterscheiden sich die beiden Reste R 8 und R 9 aber nur um ein Kohlenstoffatom und leiten sich von Fett- 

20 sauren mit 16 bis 22 Kohlenstoffatomen ab. Dabei zeichnet sich Stearon durch besonders vorteilhafte Perlglanzei- 

genschaften aus. 

- Fettaidehyde. Als Wachskorper geeignete Fettaldehyde entsprechen der Formel (VI), 



25 



R 10 COH (VI) 

in der R 10 CO fur einen linearen oder verzweigten Acylrest mit 24 bis 48, vorzugsweise 28 bis 32 Kohlenstoff- 
atomen steht. 

- Fettether. Als Wachskorper kommen femer Fettether der Formel (VII) in Frage, 
30 R ll -0-R u (VII) 

in der R u und R 12 unabhangig voneinander fur Alkyl- und/oder Alkenylreste mit 1 bis 22 Kohlenstoffatomen ste- 
hen, mit der MaBgabe, daB sie in Summe mindestens 24 und vorzugsweise 32 bis 48 Kohlenstoffatome aufweisen. 
Fettether der genannten Art werden Ublicherweise durch saure Kondensation der entsprechenden Fettalkohole her- 
35 gestellt. Fettether nut besonders vorteiihaften Perlglanzeigenschaften werden durch Kondensation von Fettalkoho- 

len mit 16 bis 22 Kohlenstoffatomen, wie beispielsweise Cetylalkohol, Cetearylalkohol, Stearylalkohol, Isostearyl- 
alkohol, Oleylalkohol, Behenylalkohol und/oder Erucylalkohol erhalten. 

- Fettcarbonate. Als Wachskorper konunen weiterhin Fettcarbonate der Formel (Vtll) in Betracht, 
40 R t3 0-CO-OR 14 (Vm) 

in der R 13 und R 14 unabhangig voneinander fur Alkyl- und/oder Alkenylreste mit 1 bis 22 Kohlenstoffatomen ste- 
hen, mit der MaBgabe, daB sie in Sunune imndestens 24 und vorzugsweise 32 bis 48 Kohlenstoffatome aufweisen. 
Die Stoffe werden erhalten, indem man beispielsweise Dimefhyl- oder Diethylcarbonat mit den entsprechenden 

45 Fettalkoholen in an sich bekannter Weise umestert. Demzufoige konnen die Fettcarbonate symmetrisch oder un- 

symmetrisch aufgebaut sein. Vorzugsweise werden jedoch Carbonate eingesetzt, in denen R" und R 14 gleich sind 
und fur Alkylreste mit 16 bis 22 Kohlenstoffatomen stehen. Besonders bevorzugt sind Umcstcrungsprodukte von 
Dimethyl- bzw. Diethylcarbonat mit CetylalkohoL, Cetearylalkohol, Stearylalkohol, Isostearylalkohol, Oleylalko- 
hol, Behenylalkohol und/oder Erucylalkohol in Form ihrer Mono- und Diester bzw. deren technischen Mischungen. 

50 - Fettsauren. Als Wachskorper sind weiterhin Fettsauren geeignet, die 18 bis 24 Kohlenstoffatome aufweisen und 

dabei hydroxyfunktionalisiert sein konnen. Typische Beispiele sind Stearinsaure, Hydroxy stearinsaure und insbe- 
sondere Behensaure. 

- Epoxidringoffnungsprodukte. Bei den Ringoffnungsprodukten handelt es sich um bekannte Stoffe, die ubUcher- 
weise durch saurekatalysierte Umsetzung von endstandigen oder innenstandigen Oleflnepoxiden mit aliphadschen 

55 Alkoholen hergestelit werden. Die Reaktionsprodukte folgen vorzugsweise der Formel (DC), 

OH 

I 

Ris-CH-CH-R« (IX) 



60 



0R7 



in der R IS und R 16 fur Wasserstoff oder einen Alkylrest mit 10 bis 20 Kohlenstoffatomen stent, mit der MaBgabe, 
65 daB die Summe der Kohlenstoffatome von R 15 und R 16 im Bereich von 10 bis 20 liegt und R n fur einen Alkyl- und/ 

oder Alkenylrest mit 12 bis 22 Kohlenstoffatomen und/oder den Rest eines Polyols mit 2 bis 15 Kohlenstoffatomen 
und 2 bis 10 Hydroxylgmppen steht. Typische Beispiele sind Ringtiffnungsprodukte von a-Dodecenepoxid, a-He- 
xadecenepoxid, a-Octadecenepoxid, a-Eicosenepoxid, a-Docosenepoxid, i-Dodecenepoxid, i-IIexadecenepoxid, 
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Emulgatoren sind ampholytische Tenside. Unter ampholytischen Tensiden werden solche oberflachenaktiven Verbindun- 
gen verstanden, die auBer einer Cg/ig-Alkyl- oder -Acylgruppe ira MolekQl niindestens eine freie Aininogruppe und min- 
dcstens cine -COOH- oder -SOjH-Gruppc enthalten und zur Ausbildung innerer Salzc befahigt sind. Beispiele fur geeig- 
nete ampholytische Tenside sind N-Alkylglycine, N-Aikylpropionsauren, N-Alkylaminobuttersauren, N-Alkyliminodi- 
propionsauren, N-Hydroxyethyi-N-alkylamidopropylglycine, N-Alkyltaurine, N-Alkylsarcosine, 2-Alkylarninopropi- 
onsauren und Alkylaminoessigsauren mit jeweils etwa 8 bis 18 C-Atomen in der Alkylgruppe. Besonders bevorzugte 
ampholytische Tenside sind das N-Kokosalkylaminopropionat, das Kokosacylaminoethylaiiiinopropionat und das 
Ci2/i8-Acylsarcosin. Neben den ampholytischen kommen auch quartarc Emulgatoren in Bctracht, wobei solche vom TVp 
der Esterquats, vorzugsweise methylquaternierte Difettsaiupetriemanolaniinester-Saize, besonders bevorzugt sind. 

Premix-Herstcllung 

Zur Herstellung des Premix wird im ersten Reaktor Wasser bzw. eine waBrige Emulgatorlosung vorgelegt auf 60 bis 
100, vorzugsweise 70 bis 90°C erhitzt und die Wachskorper eingetragen, so daB sich eine Wachskbrperkonzentration im 
Bereich von 5 bis 50, vorzugsweise 10 bis 40 Gew.-% einstellt. Die Mischung wird unter starker Scherung geruhrt, wo- 
bei mir zunehmender Homogenisicrzeit die mittlcre KristallgroBc zu kleineren Teilchcndurchmessern verschoben wird. 

Versprtihung 

Die Verspruhung des Premix kann in an sich bekannter Weise durchgefiihrt werden, d. h. der Premix wird aus dem er- 
sten Reaktor in eine Spruhvorrichtung gepumpt, mit dercn Hilfe die Wachskdrperdispersion auf die Oberflache eincs mit 
Wasser gef Ullten zweiten Reaktors spriiht wird. Anstelle von Wasser kann der zweite Reaktor auch eine waBrige Losung 
anionischer, nichtionischer, kationischer, amphoterer und/oder zwitterionischer Tenside enthalten. Dies ist insbesondere 
dann sinnvoll, wenn der Premix sclbst kcine Emulgatoren enthalt. Das Wasser bzw. die waBrige Tensidlosung im zweiten 
Reaktor weisl eine Temperatur im Bereich von 10 bis 30°C auf, so daB die heiBen Premixtropfchen beiin Auftreffen auf 
den Oberflache spontan abgekUhlt werden und auskristallisieren. 

Tenside 

Werden im zweiten Reaktor anstelle vom Wasser waBrige Tensidlosungen vorgelegt, so konnen diese einen Feststoff- 
gehalt von 10 bis 50, vorzugsweise von 20 bis 40Gew.-% aufweisen. TVpische Beispiele fur an ionische Tenside sind 
Seifen, Alkylbenzolsulfonate, Alkansulfonate, Olefinsulfonate, Alkylethersulfonate, Glycerinethersulfonate, a-Methy- 
lestersulfonate, Sulfofettsauren, Alkylsulfate, Fettalkoholethersulfate, Glycerinethersulfate, Hydroxynuschelhersulfate, 
Monoglycerid(ether)sulfatc, Fettsaurccthersulfatc, Fettsaureamid(ether)sulfate, Mono- und Dialkyl-sulfosuccinate, 
Mono- und Dialkylsulfosuccinamate, Sullbtriglyceride, Amidseifen, Ethercarbonsauren und deren Salze, Fettsaureiset- 
hionate, Fettsauresarcosinate, Fettsauretauride, N-Acylaminosauren wie beispielsweise Acyllactylate, Acyltartrate, 
Acylglutamate und Acylaspartate, Alkyloligoglucosidsulfate, Proteinfettsaurekondensate (insbesondere pflanzliche Pro- 
dukle auf Weizenbasis) und Alkyl(ether)phosphate. Sofern die an ionischen Ibnside Polyglycoletherketten enthalten, 
konnen diese eine konventionelle, vorzugsweise jedoch cine eingeengtc Homologcnverteilung aufweisen. TVpische Bei- 
spiele fur nichtionische Tenside sind Fettalkoholpolyglycolether, Alkyiphenolpolyglycolether, Fettsaurepoiyglycolester, 
Fettsaureamidpolyglycolether, Fettaminpolyglycolether, alkoxylierte Triglyceride, Mischether bzw. Mischformale, ge- 
gcbcnenfalls partiell oxidiertc Alk(en)yloligoglykosidc bzw. Glucoronsauredcrivate, Fettsaurc-N-alkylglucamide, Pro- 
tein hydrolysate (insbesondere pflanzliche Produkte auf Weizenbasis), Polyolfettsaureester, Zuckerester, Sorbitanester, 
Polysorbate und Aminoxide. vSofern die nichtionischen Tenside Polyglycoletherketten enthalten, konnen diese eine kon- 
ventionelle, vorzugsweise jedoch eine eingeengte Homologenverteilung aufweisen. TVpische Beispiele fur kationische 
Tenside sind quartarc Ammonium verbindungen und Esterquats, insbesondere quaternierte Fettsauretrialkanolaniinester- 
salze. TVpische Beispiele fur amphotcre bzw. zwitterionische Tenside sind Alkylbetaine, Alkylamidobctainc, Aminopro- 
pionate, Aminoglycinate, Imidazoliniumbetaine und Sulfobetaine. Bei den genannten Tensiden handeit es sich aus- 
schlieBlich um bekannte Verbindungen. Hinsichtlich Struktur und Herstellung dieser wStoffe sei auf einschlagige ttber- 
sichtsarbeiten beispielsweise J. Falbe (ed.), "Surfactants in Consumer Products", Springer Verlag, Berlin, 1987, S. 
54-124 oder J. Falbe (ed.), "Katalysatoren, Tenside und Mineraloladditive", Thieme Verlag, Stuttgart, 1978, S. 123-217 
verwiesen. 

Gewerbliche Anwendbarkeit 

Die nach dem erfindungsgemaBen Verfahren erhaltlichen Perlglanz- bzw. TYubungsmiltelkonzentrale dienen als Roh- 
stoffe zur Herstellung von oberflachenaktiven Mitteln, wie insbesondere Haarshampoos und Geschirrspulmittcln, den en 
sie entweder einen brillanten Perlglanz oder eine intensive WeiBtriibung verleihen. Bezogen auf die Endformulierungen 
konnen die Konzentrate in Mengen von 0,5 bis 5 und vorzugsweise 1 bis 2 Gew.-% eingesetzt werden. 

Beispiele 

Allgemeine Herstellvorschrift 

In einem 1 m 3 -Ruhrreaktor wurden ca. 500 1 Wasser vorgelegt und mit 50 kg - bezogen auf Akti vsubstanz - Bmulga- 
tor vermischt. Die Losung wurde auf 80°C erwarnit und dann die Wachskorper kontinuierlich eingeriihrt Nach einer Ho- 
mogenisierzeit von 30 min wurden die heiBen Dispersionen in eine Spruhvorrichtung gepumpt und auf die Oberflache ei- 
ner in einem zweiten Reaktor beftndlichen, auf 20°C temperierten Tensidlosung gespriiht. Die Zusammensetzung der 
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Mischungen sowie die experimentellen Daten sind in Tabelle 1 zusammengefafit: 

Tahclle 1 



Perlglanz- bzw. Triibungsmittelkonzentrate (Mengenangaben als Gew.-%) 



Zusammensetzung / Performance 


1 


2 


3 


4 v 


5 


Reaktorl 




- Ethyleneglycol Distearate 


10,0 


10,0 








- Ethyleneglycol Monostearate 






10,0 






- Distearyl Ether 








20,0 


20,0 


- Coco Glucosides 


5,0 


5,0 


5,0 






- Wasser 


ad 100 


Reaktorll 




■ Coco Glucosides 




33,3 




33,3 




- Sodium Laureth Sulfate 






33,3 




33,3 


- Wasser 


ad 100 


Beurteilung 


Trubung 


Perlglanz 


Perlglanz 


TrObung 


Perlglanz 


Brookfield-Viskositat [mPas] 


8.000 


3.500 


22.000 


2.000 


13.200 



Patentanspruche 

1 . Verfahren zur Herstcllung von flieBfahigen Perlglanz- und Triibungsmittclkonzcntraten, bei dcm man in einem 
ersten Reaktor bei 60 bis 100°C einen waBrigen Wachskorperpremix herstellt und diesen in einen zweiten, mit Was- 
ser Oder einer wa'Brigen Tensidlosung geftillten Reaktor bei einer Temperatur von 10 bis 30°C versprUht. 

2. Verfahren nach Anspruch 1, dadurch gekennzeichnet, daB man einen waBrigen Premix von Wachskorpern her- 
stellt, die aiisgewahlt sind aus der Gruppe, die gebildel wird von 

(al) Alkylcnglycolestern, 
(a2) Fettsaurealkanolaniiden, 
(a3) Partialglyceriden, 

(a4) Estem von mehrwertigen, gegebenenfalls hydroxysubstituierte Carbonsauren mit Fettalkoholen mit 6 bis 
22 KohlenslofTatomen, 

(a5) Fettalkoholen, Fettketonen, Fettaldehyden, Fettethem und/oder Fettearbonaten, die in Summe mindestens 
24 Kohlenstoffatome aufweisen, 

(a6) gegebenenfalls hydroxyfunklionalisierte Fettsauren mit 18 bis 24 Kohlenstoffatomen, 
(a7) Alkandiole mit 10 bis 18 Kohlenstoffatomen, 

(a8) Ringormungsprodukten von Olefinepoxiden mit 12 bis 22 Kohlenstoffatomen mit Fettalkoholen mit 12 
bis 22 Kohlenstoffatomen und/oder Polyolen mit 2 bis 15 Kohlenstoffatomen und 2 bis 10 Hydroxylgruppen. 

3. Verfahren nach den Anspriichen 1 und 2, dadurch gekennzeichnet, daB man die Wachskorper zusammen mit 
anionischen, nichdonischen, kationischen, amphoteren und/oder zwitterionischen Emulgatoren zu einem waBrigen 
Premix verarhcir.et. 

4. Verfahren nach mindestens einem der Anspriiche 1 bis 3, dadurch gekennzeichnet, daB man den waBrigen Pre- 
mix in eine waBrige Losung anionischer, nichtionischer, kationischer, amphoterer und/oder zwitterionischer Ten- 
side verspriiht. 



- Leerseite 



